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ナノ及び原子的尺度における微構造の変化の電子顕微鏡による解析
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Abstract : Notable advancement 01 EM techniques hω been made in recent years 
particularly in仇efield 01 analysis 01 atomistic processes 01 dynamic phenomena. 1n this 
note， some applications 01 those advanced techniques to the studies 01 d，φrmation， 
ion-irradiation induced fracture and crystal growth are to be illustrated and reviewed 
briefly. 
1 はじめに
動的な現象の原子路島程の開斤の分野で、近年電
子顕微鏡耕斤技術の目覚ましい進歩がなされてきたの
この報告では、著者のグループの仕事とそれに関連
を持つ研究に見られる、変形や、イオンF憩4誘起剥
離、結晶成長などに関する研究成果の艶っかを示し、
簡単な評論を加えることにする。
そこで、これらの発達した電子顕微鏡誌を利用し
た手起毛の研究成果と、関連する周辺の研究成果の幾
っかを取り上げて紹介することにした。
2. Zr"AllONi叩CU15非晶賀合金の超塑性挙動
単ロールを用いた記急持法によって非晶質合金リ
ボンがまず作饗された7)。リボンの引張り変形は、
5 X 10-4s-' ~ 7 X 10-'s-1 の範囲内の種々の歪
速度で温度573kにおいて行なわれた。変斉織、各リ
ボンの表面が光学謬議儲と走査電子頭微鏡を用いて
観察されると共に、内音併髄時樋電子頭微鏡によ
り観寮され以下のことが判明した。
(a) (1. 7 -5) X 1O-2s-'より早い歪速度におけ
る変形の聞はアモルファス構造排備され、最大伸
びとして 345%が縛られた。
7 
電子顕微鏡法は、材料の微紐轄造、特にナノ乃至
原子的尺度における構湖斬には欠かすことのでき
ない手段である。今回、私共は発展した色々のタイ
プの電子顕微鏡と付帯分析装置の恩晴、を受けている
が、動的現象の研究においては、著者の一人(チ梓す)
により 1967年に世界で‘初めて超高圧電子顕微鏡
法に導入されたTV-VTR観察記録システムが普
及し、今日ではほとんどの電子顕微鏡に付帯される
ようになって来ている1)2)。それに加えて、各瞳の
直接観察用アクセサリーや高分解能観察法が開発さ
れ、利用出来るようになって来ており的引田岡、こ
れらの発展によって、電子顕微鏡内で各瞳の処狸を
直接謝ヰにおとない、それによって生じる試料の原
子的構造の変化を毅桶析することが出来るようにな
って来た。
(b) 5 X 10-3s-'の歪速度で引張り変形した主t料
は、 326%伸びたが小さい踊訪日カ濃ら雄日露された。
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( c) 1. 7 X 10-3 S-1の盃裏度の引張り変形におい
ていては、結長相方殆どの領域を占め、また、 5 x 
lOべs-'では、全面積カ鴇品相で占められた。この
何れの場合も伸びは、 200覧以下に減少した。
(d)最も大きい伸び 345%を示した謝ヰの表面は
極めて平滑であったが、歪速度が5X LO-3s-'以下
においては、引張り軸に垂直に伸ひーた唇状のクラッ
クの発生が観課されそれらの寸法は、歪速度カ湛
くなる程増大した。
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図lの(a)は、軍車度 5X 10-2S-1、 図l伶)は、
7 X 10-3S-1で共に温度 673kにおいて変形した
Zr65Al10Ni，oCU15合金の電子顕微鑓像を示し、 (c)
は、種々の変庁過度Tにおける伸び E対歪速
度去の関係を示している。変櫨度が高く歪速度
が遅いと、変形中ほお割凶湛行し、超塑性を示さ
なくなることを、これらの実験結果は示しており、
均質な非品質で記こった高速超盟主の--j9!Jである。
3.シリコン中への水素イオン注入と破壊の過程
nータイプの(10)シリコンに対l)[10]方向に
並行に水素イオンの注入を行なった。 注ユみ蛙重は、
80keVにおいて 8X 1016 lVαn2 と10eV におい
て1.0 x 1017H1叩 2 で、室温で先ず行なわれた。
3阻の円盤に切断され、機械研磨をした上で、円盤
はデインプリングされ、次いで、アルゴンイオンを
用いてイオン研磨することによって謝ヰは作製され
た。図2(a)は、 100kVで1.0x 10-17H1叩 2注入
された試料の場合に出来たf長傷の層を、 (b)はその
拡大図を示し、 4種委員の欠陥が観察される[(10) 
t (lll)プレイトレット、円形欠陥と転せ]。次いで、
試料が623Kで、境鈍されて欠陥の挙動が調べられた。
(100)板状欠陥は按議し始め、次第にマイクロ・ク
ラγクに変わって行った。 648Kでの焼鋪釦こは、
(11)プレ トレットは消滅して行った。観察の結
果i欠のようなことカ1分かった。(1)欠陥冒の上縁の
自由表面からの深さは、打ち込まれた水素イオンの
増加とともに浅くなるが、欠陥曹の下縁の深さはあ
まり変わらない。その結果として、欠陥層の中央部
で格子欠陥の増大時膿された。 (2)注入された水
素イオンの増加に伴ない、欠陥の数が増大するが、
寸法はあまり変わらない。 (3)748Kまで試料納撤
されると、欠陥層の厚さは減少し、小さなクラック
カ主発生するのが克られる。このような観斡課から、
クラックの発生は次のように説明されるであろう。
即ち、先ず水素イオンが班齢、によりぬガスとなり、
その結果として生じるガス圧の増加がマイクロクラ
ザクを発生させ(l0)に添うクラックを発生し、次
第に近隣のとの融合そ起こし、マクロクラックとな
り、それが最終的には、欠員後否度最大の中央部で、
欠陥層に添ったシリコン の破壊を引き起こすもの
と考えられる。温度条件を変化させての水素イオン
注入による同様な実験が日宮行中である。
4.国一液界面の原子的構造の観察
図3は、一番早く最初1985年に担兵が直接観
察した国一液界面の原子的構造を示す歴史的に重要
な観葉例を示している剖到。これは InSbの薄膜を
電解研磨でf博2し、超高圧電子顕微鏡を用いて523K
で"その場観主要"して初めて得たものである。 1nSb
は共晶系杭管圏を示すものであるから、真空中で加
熱するとあの蒸発が先ず起り、そのうち時ヰの組成
変化にともない笥扮溶融絹性し、そこに固液界
面が形成され、その挙動と構造が観察できるように
なる。紙面に垂直な(11)面倒史影が、観草される
格子縞であり、格子縞の方向は(11)面上の[10]
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図l 歪速度 (a)5 X 10-2S-1， (b) 1. 7 X 10-0s-1 で温度673Kにおいて変形したZr5Al10Ni10CU15
非品質合金の電子顕微鏡像と (c)変方組度 T 歪E-歪速度去の関係
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図2 線量l.Oxl0'マW叩2 の水素注入で生じた欠陥層を示す電子顕微鏡像 (a)とその菰大像 (b)
方向に平行である。原刊句に平滑な固ー液界面カ割
察できる。この実験車諺裂は、 I凶bのようなアルファ
パラメータが2より大きい場合には国一液界面が平
滑になるとするJacks叩の理論を支持する直樹端
果を与えており、極めて重要な観車結果である。同
様に、図4は、高丘坂らによって観察された Al“Si
合金におけるシリコンの成長界面を示す同様な結果
であり、原子的に平滑な界面がここでも見られる。
図3 電子買倣詣でを見草された 1nSb 中の回一液界面
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図4 直通電子顕微鏡で観諜された
Al五i合金(高蝦)中における
Si個体)との圏一液界面
6.カーボンナノチューブの変形の超高分解能観察
フラーレンに続き発見されたカーボンナノチュー
ブの原子的尺度での変筋臨の時縞分解能観察が
田中、木塚らによって試みられている。 図5は、
その疲労変服闘歪を示すー伊~' 0) で、極めて高度な
技術が開発され使用されている。まだ車論的な結果
を得るにはには至っていないが、クラックの生成と
伝幡の様子を推察させる点で重要であり、この方面
の研究のぜ耐キ蝦に近付きつつあることを示して
おきたい。
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図5 カーボンナノチュウプの疲労変形の時間経過高分解能電子頭微鏡像(a) 
と窪み部分の証汰像 (b)及び破壊口 (c)
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